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^= (54) Title: METHOD FOR SEPARATING ALUMINIUM CHLORIDE FROM ORGANOCHLOROSILANES 

= (54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUM ABTRENNEN VON ALUMINIUMCHLORID AUS ORGANOCHLORSILANEN 

(57) Abstract: The invention relates to a method for separating A1C1 3 from a compound mixture (VI) containing organochlorosi- 
lanes and having an A1C1 3 content of >200 ppm in relation to the organochlorosilane content. According to said method, the com- 
pound mixture (VI) containing compounds (V2) that are selected from organochlorosilanes or mixtures of chloro methanes and 
organochlorosilanes is thinned in such a way that a product flow (P) containing < 15 % of solids and < 25 % of constituents having 
a boiling point > 71 °C at 1013 hPa is obtained, and said product flow (P) is separated into volatile compounds (FV) and solids (F) 
containing A1C1 3 , in an evaporation unit at a temperature < 165 °C. All concentration indications relate to weight. 



|^ (57) Zusammenfassung: Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Abtrennung von A1C1 3 aus einem Organochlorsilane ent- 
haltenden Verbindungsgemisch (VI) mit einem AlCl 3 -Gehalt von >200 ppm bezogen auf den Gehalt an Organochlorsilanen, bei 
dem das Verbindungsgemisch (VI) mit Verbindungen (V2), die ausgewahlt werden aus Organochlorsilanen oder Mischungen aus 
Chlormethan und Organochlorsilanen derart verdiinnt wird, dass ein Produktstrom (P) mit < 15 % Feststoffen, bei einer gleichzeiti- 
gen Konzentration < 25% an Komponenten mit einem Siedepunkt > 71°C bei 1013 hPa anfallt und dieser Produktstrom (P) in einer 
Verdampfereinheit bei einer Temperatur < 165°C in fluchtige Verbindungen (FV) und A1C1 3 haltigen Feststoff (F) aufgetrennt wird, 
wobei alle Konzentrationsangaben auf das Gewicht bezogen sind. 
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Verfahren zvua Abtrennen von AlTiminiumchlorid aus 

Organochlorsilanen 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Abtrennung von AICI3 
5 aus einem Organochlorsilane enthaltenden Verbindungsgemisch . 

Bei der Herstellung von Organochlorsilanen fallen in 
Abhangigkeit voru Verf ahren/Prozess Produktstrome an, die 
Aluminiumchlorid in unterschiedlichen Konzentrationen enthalten 

10 konnen. Das AICI3 ist in Abhangigkeit von den Bedingungen, z.B. 
Temperatur, Chemie der Organochlorsilane, zumindest teilweise 
im flussigen Organochlorsilane-Strom gelost und kann somit 
durch Filtration nicht entfernt werden. AICI3 kann als Lewis- 
Saure in Abhangigkeit von der Prozesstemperatur stark storende 

15 Einflusse ausuben. 

Eine effektive destillative Trennung von Organochlorsilane und 
AICI3 ist nur bei mittleren Temperaturen bis etwa 150 °C 
moglich, da AICI3 die Tendenz zum Sublimieren zeigt und bei der 
20 Anwendung von hoheren Temperaturen zumindest teilweise mit den 
Organochlorsilanen liber Kopf geht. 

Nach Ullmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry hat AICI3 
bei 101,3 kPa eine Sublimationstemperatur von 181,2 °C 

25 

Storende Einflusse von AICI3 s i n d beispielsweise : 

1. AICI3 reagiert bei hoheren Temperaturen mit Siloxanen, wie 
beispielsweise Methylchlordisiloxanen, unter der Ausbildung von 
30 Alumosiloxanen. In Abhangigkeit vom Ver zweigungsgrad dieser 

Alumosiloxane sind diese zahflussig bis fest und konnen somit 
Anlagenteile, wie Rohrleitungen verlegen bzw. im Bereich 
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beheizter Anlagenteile , wie Warmetauscher durch Ablagerungen 
den Warmeubergang stark reduzieren. 

Die Bildung derartigen Alumosiloxane wird beispielsweise 
beschrieben in „W. Noll, Chemistry and Technology of Silicones, 
5 1968, Seiten 238 und 340 - 342 (1). 

2. AICI3 katalysiert ausgezeichnet und bereits bei relativ 

geringen Temperaturen bei Organochlorsilanen den Austausch der 
organischen Liganden und der Liganden CI und H, speziell in 

10 Gegenwart von Si-H Verbindungen . Diese Reaktionen werden 

zeitweise gezielt zur Herstellung bestimmter Organochlorsilane 
eingesetzt. Dieser Ligandentausch kann jedoch auch storend 
sein, wenn das AICI3 nicht bewusst zugesetzt wurde und dadurch 
das Produktspektrum in eine nicht gewiinschte Richtung 

15 verschoben wird. 

Derartige Ligandentausch-Reaktionen werden beispielsweise 
beschrieben in (1), Seiten 57 - 66 und J. Organomet . Chem. 2 60 
(1984), 31 - 39, H. Schmolzer, E. Hengge (2). 

20 FR 2761360 beschreibt, dass beispielsweise durch die gezielte 
Zugabe von Verbindungen des Typs (R) -Si- (OR) die katalytische 
Wir ksamkeit von AICI3 in Bezug auf den Ligandentausch 

verringert werden kann. Diese Methode weist jedoch 'folgende 
Nachteile auf : 

25 

- es muss ein zusatzlicher Stoff eingesetzt werden,. der Kosten 
verursacht, der 

- im Anschluss wieder vernichtet /entsorgt werden muss und der 

- die destillative Aufarbeitung der Organochlorsilane 
30 erschwert . 

3. AICI3 katalysiert die Zersetzung von Methylchlordisilanen in 
Richtung Methylchlormonosilane und Oligo-/Polysilane, in 
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Gegenwart von Si-H Bindungen beginnt diese Reaktion bereits ab 
ca. 105°C. Die gebildeten Oligo-/ Polysilane konnen zahflussig 
bis fest und unloslich sein und konnen die unter Punkt 1. 
beschriebenen Probleme auslosen. 
5 Die Bildung dieser Oligo-/Polysilane wird beispielsweise 
beschrieben in (2) . 

Besonders storend ist die Anwesenheit bei den nachstehenden 
Verf ahren : 

10 

1. Direktsynthese von Methylchlorsilanen nach Miiller-Rochow . 
Bei der Direktsynthese von Methylchlorsilanen wird Silicium mit 
MeCl in Gegenwart von verschiedenen Katalysatoren bei etwa 2 65 
- 310 °C zur Reaktion gebracht . Dabei bildet sich ein Gemisch 
15 aus verschiedenen Methyl-Chlor- (Wasserstof f ) -Silanen, wie auch 
Methylchlordisilane, Methychlordisiloxane und 
Kohlenwasserstof f e . 

Das eingesetzte Si enthalt ublicherweise 0,1 - 0,3% Al, ebenso 
ist bekannt, zusatzlich Al, beispielsweise als Legierung, dem 
20 Reaktionssystem zuzusetzen. Unabhangig von der Quelle und der 
eingesetzten Form bildet sich aus dem Aluminium zumindest 
teilweise AICI3, das auf Grund der Temperaturen das System, mit 

den Reaktionsprodukten und nicht umgeset zten Ausgangsstof f en, 
iiber die Gasphase verlasst. 

25 

In ^Catalyzed Direct Reactions of Silicon; K.M. Lew^s, D . G . 
Rethwisch; Elsevier 1993; Kapitel 1" (3) auf Seite'18, Figure 
3, ist ein schematisches Fliessbild r*es Prozesses dargestellt, 
bei dem die f eststof f haltigen Reaktionsprodukte aus der 
30 Direktsynthese kondensiert, die Feststoffe abgetrennt und das 
Rohsilan der Destination zugefuhrt werden. 

In „Ullmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry Vol. A 24, 
Seite 26" ist ein ahnlicher Prozess dargestellt. 
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Das auf diese Weise hergestellte flussige Rohsilangemisch 
enthalt neben den Methylchlormonosilanen auch AICI3, 

Methylchlordisilane, Disiloxane und Kohlenwasserstof f e . Dies 
5 bedeutet, dass die unter „storende Einflusse" beschriebenen 
Reaktionen wahrend der destillativen Aufbreitung auch dann 
auftreten, wenn nur das filtrierte, von Feststoff befreite 
Rohsilangemisch weiterverwendet wird . 

10 In (3) auf Seite 22 - 28 wird alternativ folgende weitere 
Auf arbeitungsmethode angegeben : 

„Das heifie Gas wird nach einer ersten Feststoff abtrennung 
mittels Zyklon und Heiftgasf iltration von unten in einen Wascher 
eingeleitet, in dem Produkte mit einem Siedepunkt <170°C von 

15 Metallchloriden und anderen Hochsiedern abgetrennt werden. Das 
Destillat wird in ein Kopfprodukt (Siedepunkt < 71°C)und in ein 
Seitenprodukt , das hauptsachlich aus den spaltbaren Disilanen 
besteht, f raktioniert . Das Sumpf produkt r das Feststoff e und 
Methylchlorsilane enthalt wird regelmafiig abgezogen und der 

20 Abf allentsorung zugefiihrt." 

Die Nachteile bei diesem Verfahren sind: 

- Da es sich bei den Methylchlorsilanen urn ein Gemisch aus 
25 viele verschiedenen Substanzen mit einem weiten 

Siedepunktsbereich handelt, ist es nicht moglich gle;ichzeitig 
alle verwertbaren Produkte aus den Sumpf des Waschers und/oder 
der Frakt ionierungseinheit zu treiben und die Temperatur zum 
Austreiben der Organochlorsilane so gering zu halten, dass die 
30 beschriebenen Nachteile nicht auftreten. 

D.h. betreibt man den Wascher oder die Fraktionierungseinheit 
bei Temperaturen, bei der die durch AICI3 katalysierten 
Reaktionen noch nicht im merklichen Umfang auftreten, nimmt man 
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automatisch einen Verlust an verwertbaren 
Methylchlor (di) silanen in Kauf. 

Betreibt man jedoch diese Anlagen bei einer hoheren Temperatur, 
bei der fast alle verwertbaren Produkte ausgetrieben werden, 
5 treten die unerwlinschten Nebenreaktionen im verstarkten Umfang 
auf, gleichzeitig enthalten die hohersiedenden Fraktionen, wie 
zum Beispiel die Disilanf raktion, nicht unerhebliche Anteile an 
mitger issenem AICI3- 

10 - Die anfallenden Ruckstande stellen Suspensionen aus flussigen 
Organochlorsilanen und Feststoffen dar. Eine Aufarbeitung oder 
Entsorgung derartiger Produktstrome ist allgemein als 
problematisch einzustuf en . 

15 Betrachtet man in (3) Figures 4 und 5, Seite 25, 26 und 

erlauternder Text, so erkennt man, dass das mit dem „crude MCS 
direct reaction mixture" eingebrachte AICI3 mit den Disilanen 

in Richtung Column A ausgeschleust wird und spatestens in 
diesem Bereich bzw . in der nachf olgenden Disilan-Auf arbeitung 
20 die bereits mehrfach beschriebenen Probleme hervorrufen wird. 

2 . AlCl3~katalysierte Hochsieder-Auf arbeitung . 

Beispielsweise in der EP 829484 A ist die AlCl3-katalysierte 
Spaltung der Hochsieder aus der Methylchlorsilan-Synthese 
25 mittels HC1 oder H2 oder entsprechenden Gemischen beschrieben. 
Beispielsweise in der EP 155626 A ist die AlCl3~katalysierte 

Umwandlung von Hochsiedern und Leichtsiedern in Richtung besser 
verwertbare Monosilane beschrieben. 

Bei der Aufarbeitung dieser Reaktionsprodukte treten 
30 vergleichbare Probleme auf, wie sie bei der Direktsynthese 
beschrieben wurden . 
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3. Aminkatalysierte Disilanspaltung . 

Verschiedene Methylchlordisilane , die als Nebenprodukt bei der 
Direktsynthese anfallen, konnen mit Chlorwasserstof f direkt in 
Methylchlormonsilane uberfuhrt werde (Disilanspaltung) . Diese 

5 Reaktion wird beispielsweise durch tertiare Amine, wie 

Tributylamin, katalysiert und ist in (3) -auf Seite 30 - 31 
beschrieben. AICI3 bildet aber mit Aminen Komplexe die keine/ 
eine sehr stark verringerte katalytische Aktivitat haben, d.h. 
ist bei der Disilanspaltung AICI3 in ausreichenden Mengen 

10 vorhanden, kommt die Reaktion zum Erliegen. 

Es bestand die Aufgabe, ein Verfahren bereit zustellen, welches 
ermoglicht, aus AlCl3-haltigen Organochlorsilanstromen das 

AICI3 und gegebenenf alls weitere vorhandene Feststoffe auf 
15 einfache Art auch dann abtrennen zu konnen, wenn auf Grund des 
Siedepunktes der Organochlorsilane eine herkommliche 
destillative Trennung nicht effektiv ist. 



20 Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Abtrennung von 
AICI3 aus einem Organochlorsilane enthaltenden 
Verbindungsgemisch (VI) mit einem AlCl3-Gehalt von >200 ppm 

bezogen auf den Gehalt an Organochlorsilanen, bei dem das 
Verbindungsgemisch (VI) mit Verbindungen (V2),* die ausgewahlt 

25 werden aus Organochlorsilanen oder Mischungen aus Chlormethan 
und Organochlorsilanen derart verdunnt wird, dass ein 
Produktstrom (P) mit < 15 % Feststoffen, bei einer 
gleichzeitigen Konzentration < 25% an Komponenten mit einem 
Siedepunkt > 71°C bei 1013 hPa anfallt und dieser Produktstrom 

30 (P) in einer Verdampf ereinheit bei einer Temperatur < 165 °C in 
fluchtige Verbindungen (FV) und AICI3 haltigen Feststoff (F) 
aufgetrennt wird, wobei alle Konzentrationsangaben auf das 
Gewicht bezogen sind. 
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Durch die Verdunnung des Verbindungsgemisch.es (VI) mit den 
weitgehend feststoff- und hochsiederf reien Verbindungen (V2) 
werden durch den „MitreifSef f ekt" auch Organochlorsilane mit 
5 einem Siedepunkt der oberhalb der Verdampf ertemperatur liegt 
nahezu vollstandig verdampft, so dass der anfallende AICI3 

haltige Feststoff (F) trocken ist und somit einfach gehandhabt 
werden kann. 

10 Das Verbindungsgemisch (VI) stammt bevorzugt aus der 

Aufarbeitung des Produktgemisches aus der Direktsynthese von 
Alkylchlorsilanen oder aus der AlCl3-katalysierten 
Hochsiederspaltung der Nebenprodukte der Direktsynthese, 

15 Bei der Direktsynthese von Alkylchlorsilanen der allgemeinen 

Formel (I) R a H b sicl 4-a-b' in der a die Werte 1, 2, 3 oder 4 und 
b die Werte 0 r 1 oder 2 bedeuten, aus Siliciummetall und 
Alkylchloriden R-Cl, wobei R einen Alkylrest bedeutet, 
entstehen als Nebenprodukte Di~ und Oligosilane, Carbosilane, 

20 Siloxane und hochsiedende Crackprodukte . 

Das Organochlorsilane enthaltende Verbindungsgemisch (VI) weist 
vorzugsweise einen AlCl3~Gehalt von >300 ppm, besoriders 

bevorzugt > 500 ppm auf . Das Verbindungsgemisch (VI; kann neben 

25 AICI3 noch weitere Feststoffe in geloster oder ungeloster Form 

enthalten . 

Die Konzentration an Organosilanen mit einem Siedepunkt von 
uber 71°C betragt im Verbindungsgemisch V(l) bevorzugt > 25%, 
30 besonders bevorzugt > 35%, insbesondere > 45%. 



Das Verbindungsgemisch V(2) weist vorzugsweise einen AICI3- 
Gehalt von < 50 ppm, besonders bevorzugt < 30 ppm, insbesondere 
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< 20 ppm auf . Die Konzentration an Organosilanen mit einem 
Siedepunkt von liber 71°C betragt im Verbindungsgemisch V(2) 
vorzugsweise < 5%, besonders bevorzugt < 3%, insbesondere < 1%. 
Das Verbindungsgemisch V(2) kann weitere leichtf luchtige 
5 Komponenten wie beispielsweise Chlormethan enthalten. 

Das Mischungsverhaltnis aus V(l) und V(2) wird so eingestellt , 
dass der Fest stof f gehalt des resultierenden Produktstroms (P) < 
15 Gew.%, bevorzugt < 8 Gew.%, besonders bevorzugt < 4 Gew.% 

10 betragt und der Anteil an Komponenten mit einem Siedepunkt uber 
71°C < 25%, bevorzugt < 15%, besonders bevorzugt < 10% betragt. 
Falls erwunscht konnen neben den Verbindungsgemischen V(l) und 
V(2) noch weitere f eststof f haltige Strome wie beispielsweise 
nicht mehr verwertbare Silicium-Staube aus der Direktsynthese 

15 oder Suspensionen von Si-Stauben aus der Direktsynthese, wie 

sie beispielsweise in Zyklonen, Filtern und Schlammen anfallen, 
zugesetzt werden, mit der Maftgabe, dass die o.g. Merkmale fur' 
den Produktstrom (P) eingehalten werden. Hierzu wird auf (3) 
Figure 3, verwiesen (incorporated by reference). 

20 

Der Produktstrom (P) wird bevorzugt bei < 155°C, besonders 
bevorzugt bei < 145 °C getrennt. Die Verdampf ereinheit wird so 
ausgefuhrt, dass die Auftrennung in weitgehend trockene 
Feststoffe (F) und gasformige f luchtige Verbindungen (FV) 

25 moglichst rasch erfolgt. Der Fachmann bezeichnet eine derartige 
Trennung auch als „Flash-Verdampf ung" , • d. h . es gibt .keine 
Blase/Sumpf, in der der Produktstrom (P) laufend beheizt wird. 
Ein derartige Verdampf ereinheit kann beispielsweise eine 
Einheit zur Spruhverdampf ung, Dunnschicht- oder 

30 Dunnf ilmverdampf ung sein. 



Falls erwunscht konnen beim raschen Verdampfen noch weitere 
leichtf luchtige oder gasformige Verbindungen derart zudosiert 
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werden, dass die Ableitung der verdampf ten fluchtigen 
Verbindungen (FV) begunstigt wird. Diese Verbindungen mussen 
sich aber im System chemisch inert verhalten. Als gasformige - 
Komponenten konnen beispielsweise Edelgase oder Stickstoff zum 
5 Einsatz kommmen, als leichtf luchtige Verbindung kann 
beispielsweise Chlormethan zum Einsatz kommen. 

Die gasformig abgezogenen fluchtigen Verbindungen (FV) sind 
weitgehend frei von unerwunschten AlCl3-Verunreinigungen, beim 

10 Verdampfen mitgerissene Feststoffe konnen, falls erwunscht, vor 
oder nach der Kondensation nochmals mittels Filtration 
abget rennt werden . 

Alle angegebenen Temperaturen beziehen sich auf Normaldruck 
15 (1013 hPa) . Das erf indungsgemafie Verfahren kann auch bei 

reduzierten wie auch bei erhohtem Druck zur Anwendung kommen. 

Da die Sublimationstemperaturen wie auch die Siedetemperaturen 

stark vom Druck abhangen, andern sich in diesem Falle die 

Temperaturen entsprechend . 
20 Alle angegebenen Konzentrationsangaben beziehen sich auf das 

Gewicht. 

Beispiele 

25 Apparatur: 

Ein Dreihals-Glaskolben mit aufgesetztem Tropf trichtjer , 
Gaszuleitung und warmeisolierter Gasableitung wird in ein 
elektrisch beheiztes Olbad mit der Temperatur [T] getaucht. 
Uber die Gaszuleitung kann bei Bedarf Stickstoff ins System 

30 eingebracht werden, uber den Tropf trichter wird der 

Produktstrom [P] so schnell zudosiert, dass sich im stationaren 
Zustand keine merklichen Anteile an flussigen Produkten im 
beheizten Kolben befinden. Die verdampf ten Organochlorsilane, 
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Kohlenwasserstof f e, Chlorkohlenwasserstof f e und der 
gegebenenf alls eingespeiste Stickstoff verlassen iiber die 
isolierte Gasableitung den Kolben und werden einem, mit 
Trockeneis gekiihlten, Kondensationssystem zugefuhrt [D = 
5 Kondensat] . Die mit dem Produktstrom [P] eingebrachten 

Feststoffe sowie die meisten der in [P] gelosten Metallchloride 
verbleiben weitgehend im Kolben. 

Die Analytik der Organochlorsilane, Kohlenwasserstof fe, 
Chlorkohlenwasserstof fe erfolgte mittels GC. Die Bestirranung der 
10 Aluminiumgehalte in der Organochlorsilanen, wie auch die 
Analytik der Feststoffe erfolgte mittels ICP. 
Alle Beispiele wurden bei Normaldruck- durchgef uhrt . 

Vergleichsbei spiel 1 
15 Es soil der Nachweis erbracht werden, dass durch dujrch eine 
herkommliche Destination hochsiedende Organochlorsilane und 
AICI3 nicht effektiv getrennt werden konnen. 

In einer laborliblichen diskontinuierlichen Destillationsanlage 
wird AICI3 und f eststof f haltiges Rohsilangemisch einer 
20 f raktionierten Destination bis zu einer Sumpf temperatur von 

167 °C unterworfen. Die erhalten f eststof ffreien Destillate 1-A 
bis 1-E und der f eststof fhalt'e* flussige Ruckstand 1-R wurden 
analysiert. Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 aufgefuhrt. 
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Tabelle 1 



Fraktion 


1-A 


1-B 


1-C 


1-D 


1-E 


1-R 


Kopf temper a tur 
(°C) 


20 - 
65 


65 - 70 


70 - 75 


75 - 78 


78 - 160 




Summe aus 
Dime thy tetra- 
chlordisilan 
und 

Trimethyltri- 
chlordisilan 


3,5 


3,7 


8,2 


12, 3 


78,8 


83,7 


Verbindungen 
mit einem 
Siedepunkt > 
75°C, ohne 
Dime thy tetr a- 
chlordisilan 
und 

Trimethyltri- 
chlordisilan 


1,3 


1,3 


4,4 


3,4 


11,3 


15, 9 


Aluminiumgehalt 
(ppm) 


<3 


<3 


3 


4 


185 


8200 



Beispiel 2-4 
5 Die Produktstrome [VI] und [V2] und 3 Gew . % feinste 

Siliciumstaube, wie sie in (3) Figure 3. ^Filter" beschrieben 
werden, wurden in jenem Verhaltnis gemischt, dass der 
Produktstrom [P] entstand. Dieses Gemisch wurde in ,die 
beschriebene Apparatur bei einer Olbadtemperatur von, 140 °C, 
10 150°C und 160°C dosiert r wobei zusatzlich iiber die Gaszuleitung 
ein geringer Stickstof f strom eingespeist wurde. Die : dabei 
erhaltene f eststof f f reien Kondensate [D] enthielten in alien 
Fallen einen Al-Gehalt von <2 ppm. Die Ergebnisse sind in 
Tabelle 2 aufgefuhrt. 
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Tabelle 2 





V-l 


V-2 


P 


Chlormethan 


0 


5,9 ' 


4,9 


Dimethyl chlorsi lan 


0 


0,7 


0,5 


Methyldichlorsilan 


0 


8,2 


7,3 


Trimethylchlorsilan 


0,2 


3,8 


3,3 


Methyl trichlorsilan 


0,8 


7,3 


6, 6 


Dime thyldi chlorsi lan 


41, 9 


72, 0 


70, 1 


Suitime aus 

Dimethytetrachlordisilan 
und 

Trimethyltrichlordisilan 


47,7 


0,0 


4,8 


Verbindungen mit einem 
Siedepunkt > 71°C, ohne 
Dimethytetrachlordisilan- 
und 

Trimethyltrichlordisilan 


9,4 


2,1 


2, 6 


Aluminiumgehalt (ppm) 


750 


5 


80 



Beispiel 5 

Analog Beispiel 2-4, mit der Anderung, dass das 
5 Mischungsverhaltnis aus [VI] und [V2] geandert wurde und 

dadurch der Produktstrom [P] die nachstehende Zusainmenset zung 
aufwies, die Olbadtemperatur betrug 160 °C. Das dabei erhaltene 
f eststof f f reie Kondensat [D] enthielten einen Al-Gehalt von 6 
ppm. Die Ergebnisse sind in Tabelle 3 aufgefiihrt. 
10 Tabelle 3 





P 


Chlormethan 


4,4 


Dimethyl chlorsi lan 


0,5 . 


Methyldichlorsilan 


6, 5 


Trimethylchlorsilan 


3,1 


Methyl trichlorsilan 


6,0 • ; 


Dimethyldichlorsilan 


66,2 


Summe aus 

Dimethytetrachlordisilan 
und 

Trimethyltrichlordisilan 


9,6 


Verbindungen mit einem 
Siedepunkt > 71°C, ohne 
Dimethytetrachlordisilan 
und 

Trimethyltrichlordisilan 


3,6 


Aluminiumgehalt (ppm) 


170 
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Beispiel 6: 

Analog Beispiel 2-4, mit der Anderung, dass ein anderers 
Verbindungsgemisch [V2] zum Einsatz kam, auf die zusatzliche 
5 Dosierung von Si-Stauben verzichtet wurde und wahrend des 
Versuches kein Stickstoff in die Anlage dosiert wurde. Das 
dabei erhaltene f eststof f f reie Kondensat [D] enthielten einen 
Al-Gehalt von <2 ppm. Die Ergebnisse sind in Tabelle 4 
auf gef uhrt . 

10 



Tabelle 4 





1 V-l 


V-2 


P 


Dime thy lchlorsilan 


0 


0,2 


L °' 2 


Methyldichlorsilan 


0 


3,0 


2,7 


Trimethy lchlorsilan 


0,2 


2,1 


1, 9 


Methyl trichlorsilan 


0,8 


6, 0 


5,5 


Dimethyldichlorsilan 


41, 9 


87,8 


83,2 


Summe aus 

Dimethytetrachlordisilan 
und 

Trimethyltrichlordisilan 


47,7 


0,0 


4,8 


Verbindungen mit einem 
Siedepunkt > 71°C, ohne 
Dimethytetrachlordisilan 
und 

Trimethyltrichlordisilan 


9,4 


1,0 


1,8 


Aluminiumgehalt (ppm) 


750 


<5 


70 | 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Abtrennung von AICI3 aus einem 
Organochlorsilane enthaltenden Verbindungsgemisch (VI) mit 
einem AlCl3-Gehalt von >200 ppm bezogen auf den Gehalt an 

Organochlorsilanen, bei dem das Verbindungsgemisch (VI) mit 
Verbindungen (V2) , die ausgewahlt werden aus 
Organochlorsilanen oder Mischungen aus Chlormethan und 
Organochlorsilanen derart verdiinnt wird, dass ein 
Produktstrom (P) mit < 15 % Feststoffen, bei einer 
gleichzeitigen Konzentration < 25% an Komponenten mit einem 
Siedepunkt > 71°C bei 1013 hPa anfallt und dieser 
Produktstrom (P) in einer Verdampf ereinheit bei einer 
Temperatur < 165 °C in fluchtige Verbindungen (FV) und AICI3 
haltigen Feststoff (F) aufgetrennt wird, wobei alle 
Konzentrationsangaben auf das Gewicht bezogen sind. . 

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem das Organochlorsilane 
enthaltende Verbindungsgemisch (VI) aus der Direktsynthese 
von Alkylchlorsilanen oder aus der AlCl3~katalysierten 

Hochsiederspaltung der Nebenprodukte deir Direktsynthese 
stammt . 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei dem 'die 
Organochlorsilane Alkylchlorsilane der allgemeinen Formel 
Ra H b sicl 4-a-b sind, in der a die Werte 1, 2, 3/ocler 4, b 
die Werte 0, 1 oder 2 und R einen Methyl— r Ethyl-, Butyl- 
oder Propylrest bedeuten. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, bei dem die eingesetzte 
Verdampf ereinheit eine Einheit zur Spruhverdampf ung, 
Dunnschicht- oder Dunnf ilmverdampf ung ist. 
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